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Abstrakt
Tématem této práce je pĜíprava a charakterizace vícevrstevnatých bariérových povlakĤ na 
polymerní a kovové substráty na bázi SiOx nebo organických molekul. Zabývá se ur?ením 
jejich vlastností z hlediska propustnosti kyslíku a ochrany proti korozi. Výchozími materiály 
pro pĜípravu tČchto vrstev jsou látky hexamethyldisiloxan, oktafluorocyklobutan a             
4,12-dichlor[2.2]paracyklofan. Tyto vrstvy byly pĜipravovány s ohledem na jejich využití jako 
bariérové povlaky pro využití v archeologii, a to s dĤrazem na protikorozní ochranu 
povlakovaných pĜedmČtĤ a na další specifické požadavky muzeí. U pĜipravených  vrstev byla 
provedena charakteristika jak z hlediska jejich fyzikálních vlastností - schopnost odolávat 
permeaci kyslíku, tak z hlediska jejich chemického složení. Metody použité pro charakterizaci 
zmínČných vlastností byly: infra?ervená spektrometrie (FTIR), mČĜení kyslíkové propustnosti 
(OTR), skenovací elektronová mikroskopie (SEM), mČĜení kontaktního úhlu a korozní 
zkoušce v umČlé atmosféĜe.
Klí?ová slova 
PECVD, SiOx, HMDSO, Parylen, tenké vrstvy, bariérové vlastnosti 
Abstract
The theme of this work is the preparation and characterization of multilayer barrier 
coatings to polymer and metal substrates based on SiO and organic moleculesx . It deals with 
the determination of their properties in terms of oxygen permeability and corrosion protection.
The starting materials for the preparation of these layers are hexamethyldisiloxane,
octafluorocyclobutane and 4,12-dichloro[2.2]paracyclophane. These layers have been 
prepared with regard to their use as barrier coatings for use in archeology, with the focus on 
corrosion protection of coated items and other specific requirements museums. For these 
samples was realized characteristic of both in terms of their physical properties – the ability to 
resist permeation of oxygen and in terms of their chemical composition. The fourier 
transformation infrared spectroscopy (FTIR), scanning elektron microscopy (SEM), oxygen 
transmission rate (OTR), contac angle measurement  and corrosion testing were used for the 
above-mentioned characterisations.
Keywords
PECVD, SiOx, HMDSO, Parylen, thin films, barrier properties 
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Úvod
Tenké vrstvy mají v posledních letech ?ím dál vČtší uplatnČní. Využívají se v rĤzných
odvČtvích prĤmyslu pro nepĜeberné množství aplikací. Tyto vrstvy se uplatĖují zejména 
pĜi výrobČ elektronických sou?ástek, antireflexních povlakĤ, ?i pro zlepšení materiálových 
vlastností výrobku s ohledem na požadavky výrobce. Takovou vlastností mĤže být i odolnost 
materiálu vĤ?i korozi, nebo napĜíklad odolnost vĤ?i permeaci rĤzných látek. Tato vlastnost 
je dĤležitá u obalového materiálu v lékaĜství a potravináĜství. ?ím má obalový materiál lepší 
permea?ní odolnost, tím déle trvá, než dojde k degradaci potraviny nebo léku uvnitĜ.
Tématem této práce je vytvoĜení bariérových a antikorozních vrstev nanášených na rĤzné
typy materiálĤ, využitelných k ochranČ a konzervaci artefaktĤ a archeologických nálezĤ.
BČžnČ se používají pro tyto ú?ely vrstvy na bázi krystalických voskĤ a akrylátových 
pryskyĜic, jejich použití má však nČkteré nevýhody. Tato práce se zabývá pouze ?ástí
celkového výzkumu ochrany archeologických nálezĤ. ZamČĜuje se výlu?nČ na pĜípravu vrstev 
a posouzení jejich barierových a antikorozních vlastností. Celý výzkumný projekt ochranných 
vrstev však musí brát v potaz i požadavky muzeí na vlastnosti jako jsou optická 
transparentnost a zpČtná odstranitelnost již nanesených vrstev a to za pomČrnČ pĜísných
podmínek. 
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1.1.2 Ochrana proti atmosférické korozi 
Z pĜedešlé kapitoly vyplývá, že korozi oceli mĤžeme zabránit dvČma zpĤsoby:
1) ZabránČním vytvoĜení vrstvy elektrolytu na povrchu kovu 
2) VytvoĜením nekorodující homogenní bariéry mezi povrchem kovu a elektrolytem 
Zabránit vytvoĜení vrstvy elektrolytu mĤžeme vytvoĜením hydrofobního povrchu kovu. 
Takovýto povrch i bez jakýchkoliv bariérových vlastností zvyšuje antikorozní odolnost kovu, 
který je jím následnČ chránČn. Ú?inek hydrofobní úpravy je názorný na obrázku ?. 2. 
Obrázek 2:Kontaktní úhel kapky na povrchu a) papíru s fluorokarbonovou vrstvou b) papíru 
bez vrstvy. TloušĢka vrstvy 160 nm [2]
Nekovová homogenní vrstva vytvoĜená na povrchu kovu s barierovými vlastnostmi, 
zabrání kontaktu kovu s kapalným a plynným korozním prostĜedím. 
Nejlepší antikorozní ochranu získáme pomocí vrstvy, která má jak bariérové, tak 
hydrofobní vlastnosti, nebo pomocí multivrstevnatého systému, kde na vrstvČ bariérové je 
pĜipravena vrstva hydrofobní. 
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1.2 Vybrané typy vrstev 
1.2.1 Siloxanové vrstvy 
Prvotní vývoj bariérových vrstev na polymerních filmech za?al v roce 1959 pokovováním 
povrchu hliníkem metodou napaĜování. V osmdesátých letech dvacátého století nastal vývoj 
transparentních vrstev na bázi SiOx, které mČly sloužit jako alternativa k pokovování. Vrstvy 
na bázi SiOx deponované na termoplastické substráty rapidnČ zvyšovaly bariérové vlastnosti 
výsledného materiálu. Pro pĜípravu SiOx vrstev bylo v osmdesátých letech vyvinuto mnoho 
metod, napĜíklad naprašování nebo napaĜování pomocí elektronového svazku. Na po?átku
devadesátých let byla vyvinuta metoda chemické depozice za asistence plazmatu. Tato 
metoda byla hojnČ používána v elektrotechnickém prĤmyslu k depozici SiO2 pro vytvoĜení 
izola?ních vrstev. Vrstvy SiOx mohou být deponovány na materiály pĜi nižší teplotČ, než je 
teplota skelného pĜechodu podkladového polymeru. To zpĤsobuje lepší adhezi k substrátu a 
jeho pokrytí. Díky tomu jsou povlaky na bázi SiOx pružnČjší a ménČ náchylné k praskání než 
doposud používané kovové vrstvy.[3]
Pro depozici povlakĤ na bázi SiOx je možno použít nČkolik prekurzorĤ. Jako plynný lze 
použít silan (SiH4), jako kapalné lze použít hexamethyldisiloxan (HMDSO, Si O(2 CH3)6)
jehož strukturní vzorec je zobrazen na obrázku ?. 3, nebo tetraethoxysilan (TEOS, 
Si(C2H5O)4). Jelikož díky pĜíliš vysoké depozi?ní rychlosti monomerĤ silanu dochází k tvorbČ
nehomogenních vrstev, je bČžnČji používaný prekurzor HMDSO, který se pĜevádí do 
plynného skupenství odpaĜováním. Chemická struktura HMDSO je zobrazena na obrázku 
?. 3. Skládá se z Si-O-Si báze s navázanými šesti methylovými skupinami.[3]
Obrázek 3: Vzorec molekuly hexamehyldisiloxanu 
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1.2.2 Fluorokarbonové vrstvy 
Fluorokarbony jsou slou?eniny obsahující pouze fluor a uhlík vázané k sobČ
fluorokarbonovou vazbou, která je patrná z obrázku ?. 4. 
Obrázek 4: Strukturní vzorec fluorhexanu 
Fluoroalkany se používají pro výrobu polymerĤ s hydrofobním a lipofobním povrchem.  
Fluor jako prvek má vysokou elektronegativitu, v dĤsledku toho je C-F vazba ménČ polární 
než vazba C-H. Nižší polarita molekuly zpĤsobí, že se ve vodném prostĜedí tvoĜí ménČ
vodíkových mĤstkĤ. Molekula se tedy ve vodČ nerozpouští a je hydrofobní. Díky slabým 
molekulovým interakcím jsou fluorokarbony také lipofobní.[4]
 Lipofobní charakter vazby má uplatnČní napĜíklad u teflonových vrstev na 
kuchyĖském nádobí. Hydrofobní vlastnosti fluorokarbonové vazby jsou využity napĜíklad u 
membrány Gore-Tex používané ve sportovním outdoorovém odČvním prĤmyslu.[5]
Polymery na bázi fluorokarbonĤ vykazují nízké tĜení a vysokou teplotu tání. Pro depozici 
fluorokarbonových povlakĤ (dále jen FC) je možno použít plynný prekurzor 
oktafluorocyklobutan, jehož strukturní vzorec je na obrázku ?. 5. 
Obrázek 5: Vzorec oktafluorocyklobutanu 
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1.2.3 Parylenové vrstvy 
Parylen je obchodní název pro rĤzné polymery pĜipravené metodou CVD na bázi poly-
para-xylylenu a jeho derivátĤ. K jeho objevu došlo v padesátých letech dvacátého století. 
Vyzna?uje se dobrými elektroizola?ními, bariérovými a mechanickými vlastnostmi. 
NejpoužívanČjším z rodiny parylenĤ je parylen C.  
BČžnČ používaný prekurzor pro pĜípravu parylenu je [2.2]paracyklofan. Parylen C se pro 
své antikorozní vlastnosti používá napĜíklad pro potažení desek plošných spojĤ. Další 
využitelnou vlastností parylenových vrstev je jejich biokompatibilita, z tohoto dĤvodu je lze 
použít na povlakování zdravotnických implantátĤ (stenty, defibrilátory, kardiostimulátory a 
dalších zaĜízení trvale implantovaná do tČla). ?astou aplikací parylenových vrstev je 
bariérová ochrana proti vlhkosti.[6,7]
Tabulka 1: NČkteré vlastnosti parylenu N,C,D [8]
Typ derivátu POLYFANU 
Vlastnosti N C D Jednotky - podmínky 
ELEKTRICKÉ
Dielektrická pevnost 2,76.108 2,17.108 2,13.108 V/m 
TEPELNÉ
Stálé zatížení (10let) 60 80 100 °C
Dlouhodobé zatížení (1 rok) 80 100 120 °C
Krátkodobé zatížení  155 180 190 °C  
Koeficient tepelné roztažnosti 69 35 - ppm/°C; 25 °C  
Bod tání 420 290 380 °C
Tepelná kapacita 1,3 1 - J/g.K; 25 °C
Tepelná vodivost 12 8,2 - kW/m.K; 25 °C  
MECHANICKÉ
Modul pružnosti 2,4 3,2 2,8 Gpa
Pevnost v tahu 45 70 75 Mpa
OBECNÉ
Hustota 1,11 1,289 1,418 g/cm3
Index lomu nD23  1,661 1,639 1,669
BARIÉROVÉ
Propustnost vodních par 0,59 0,08 0,09 (g.mm)/(m2.den); 25 °C
Propustnost pro plyny
(cm3.mm)/(m2.den.atm); 25 
°C
N2 3,0 0,1 1,8
O2 15,4 2,8 12,6
CO2 84,3 3,0 5,1
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Parylen N 
Neboli poly-para-xylylen je strukturou lineární polymer s vysokou krystalinitou. Je 
dielektrikem s vysokou dielektrickou pevností viz tabulka ?. 1. 
Parylen C
Druhý komer?nČ dostupný ?len Ĝady se vyrábí z téhož monomeru modifikovaného pouze 
substitucí atomu chloru na jednom z jeho aromatických uhlovodíkĤ. Konstrukce chemických 
struktur parylenu N, C a D jsou uvedeny na obrázku ?. 6. Parylen C má užite?nou kombinaci 
elektrických a fyzikálních vlastností sou?asnČ s velmi nízkou propustností pro vodní páry a 
další korozivní plyny. 
Parylen D 
TĜetí ?len Ĝady, se vyrábí z téhož monomeru modifikovaného nahrazením atomu chloru u 
dvou aromatických vodíkĤ. Parylen D je podobný ve vlastnostech  parylenu C s pĜidanou
schopností odolávat vyšším teplotám, viz tabulka ?. 1. 
Obrázek 6: Vzorce molekul parylenĤ N, C, D 
Vzhledem k používané metodČ depozice z plynné fáze, mohou být parylenové polymery 
vytváĜeny v tenkých vrstvách o tloušĢkách od stovek nanometrĤ do stovek mikrometrĤ.[6]
1.3 Metody pĜípravy vrstev 
1.3.1 Plazmová depozice SiOx vrstvy 
BČhem procesĤ probíhajících v plazmatu dochází pomocí elektronĤ k disociaci pĜítomných
molekul a disociované fragmenty jsou pak deponovány na substrát jako pevná látka.[9]:
13
Obrázek 7: Plazmová polymerace HMDSO vedoucí kde pozici SiO C H  jako vrstvy x y z [9]
ObecnČ platí, že polymerace HMDSO mĤže být popsána rĤznými procesy v plynné fázi 
a v blízkosti povrchu, jak je znázornČno na obrázku ?. 7. PĜi plazmové polymeraci dochází 
k aktivaci par HMDSO, které následnČ kondenzují a reagují na povrchu substrátu. 
PrincipiálnČ dochází ke srážkám mezi molekulami monomeru a elektrony nebo ionty. PĜi
tČchto srážkách dochází k excitaci monomeru, tvorbČ iontĤ a volných radikálĤ nebo disociaci 
molekul monomeru na excitované fragmenty. Rekombinací excitovaných monomerĤ dochází 
k plazmové polymeraci a ke vzniku takzvaného plazmového polymeru. Složení vrstvy je tedy 
ovlivnČno parametry, jako je složení plynu, teplota substrátu, elektronová hustota nebo 
iontová hustota plazmatu.
Teoretické složení par a plynĤ v plazmatu pĜi depozici z par HMDSO 
V prvním kroku dochází k ionizace HMDSO a vytvoĜení Si2OC6H+18, následném kroku 
dochází k disociaci a odštČpením methylového radikálu z dĤvodu nižší vazebné energie Si-C 
(3,7 eV) oproti energii vazby Si-O (4,6 eV). Celé schéma fragmentace HMDSO v plazmovém 
výboji je zakresleno na obrázku ?. 8[9]
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Obrázek 8: Nákres fragmentace molekuly HMDSO [10]
PĜi povrchových reakcích nadeponované vrstvy s kyslíkem pĜedpokládáme následující reakce: 
HMDSO + e?ĺ Si2OC5H+15 + CH3 + 2e?     (3)
Si2OC5H+15 + e?ĺ SiOxCyH(+)z(g) + 2e?      (4)
SiOxCyH(+)z(g)ĺ SiOxCyHz(s)       (5) 
SiOxCyHz(s) + (O+,O+2,O,O2)ĺ SiOx(s) + CO2 +H2O + OH  (6) 
První reakce (?. 3) prezentuje elektronovou ionizaci a fragmentaci HMDSO. Další ionizací 
fragmentu Si2OC5H+15, kterou popisuje druhá reakce (?. 4), dochází k vytvoĜení iontĤ a 
molekul SiOxCyH(+)z, které jsou deponovány na substrát (reakce ?. 5). ?tvrtá reakce (?. 6) 
popisuje následnou oxidaci SiOxCyH(+)z a resorpci CO2,H2O a OH, dochází k vytvoĜení vrstvy 
SiOx.[10,11]
1.3.2 Plazmová depozice fluorokarbonové vrstvy 
PomČr fluor/uhlík 
Jeden z parametrĤ dĤležitých pĜi depozici flurokarbonových vrstev je zastoupení pomČru
fluoru a uhlíku v použitém monomeru pro depozici vrstev. ObecnČ mĤžeme použít pravidlo, 
že pĜi vyšším pomČru F/C má plazma leptající charakter a pĜi nižší pomČru F/C dochází 
pĜevážnČ k plazmové polymeraci. Zjednodušený graf pomČru F/C v závislosti na hodnotČ
BIAS (viz kapitola 1.3.3) mĤžeme vidČt na obrázku ?. 9. Námi zvolený monomer C4F8 má 
F/C pomČr 2.  Podle grafu mĤžeme vidČt, že zmČnou hodnoty BIAS mĤžeme pomČrnČ
výraznČ mČnit charakter funkce výboje (leptání×depozice).[12]
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Obrázek 9: Schéma charakteru plazmatu pĜi závislosti BIAS na F/C [12]
PomČr [F]/ [CFx]
Dalším parametrem ovlivĖující depozici je pomČr koncentrace fragmentĤ [F]/ [CFx].
Rozlišujeme totiž tĜi hlavní komponenty monomeru fluorokarbonĤ v plazmovém výboji: 
nabité ?ástice, atomy a molekuly fluoru a radikály CFx.
Nabité ?ástice jsou zodpovČdné za disociaci, excitaci a bombardování povrchu substrátu. 
Fluor mĤže reagovat s povrchem substrátu, nebo s radikály v plynné fázi. CFx radikály jsou 
zodpovČdné za depozici plazmového polymeru. Proto dalším funk?ním parametrem 
plazmového výboje pĜi depozici fluorokarbonĤ by mČl být pomČr [F]/ [CFx].[12]
PĜi plazmové depozici fluorokarbonové vrstvy z monomeru oktafluorocyklobutanu dochází 
pomocí elektronĤ k disociaci molekuly monomeru. Možné složení fragmentĤ v plazmovém 
výboji mĤžeme pozorovat na obrázku ?.10. Z nČj je patrné, že nejvČtší zastoupení budou mít 
fragmenty CF3, CF2 a CF. PĜi analýze pĜipravené vrstvy mĤžeme z pomČru tČchto tĜí
fragmentĤ pĜedpokládat sesítČní a budoucí strukturu pĜipravené vrstvy.[13]
Obrázek 10:  Možné složení fragmentĤ fluorokarbonové vrstvy v plazmatu [13]
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1.3.3 Selfbias
Dále pouze BIAS, nemá pĜesný pĜeklad do ?eského jazyka. Je zpĤsoben nelineární 
voltampérovou charakteristikou plazmatu. PĜí?inou je rozdílná pohyblivost iontĤ a elektronĤ
v plazmovém výboji. PĜivedením stĜídavého RF napČtí na vodivou elektrodu pĜipojenou
ke zdroji pĜes vazební kondenzátor, za?nou probíhat následující procesy. [14]
1) V kladné polovinČ periody pote?e velký elektronový proud (velká pohyblivost 
elektronĤ) a elektroda se za?ne nabíjet zápornČ.
2) V záporné polovinČ periody te?e malý opa?ný proud (malá pohyblivosti iontĤ) a proto 
se nesta?í záporný náboj z elektrody odvést. 
Díky tČmto procesĤm se elektroda s každým cyklem zápornČ nabíjí. Vzhledem k velkému 
nepomČru v pohyblivostech ?ástic je výsledné stejnosmČrné pĜedpČtí (ozna?ované jako Ubias)
rovno témČĜ celé amplitudČ napČtí zdroje. Její skute?ná velikost se také odvíjí od ?tverce
pomČru plochy živé a zemČné elektrody. 
1.3.4 Srovnání konven?ní a plazmového polymerace 
Základní koncepce konven?ní polymerace je založena na molekulárních procesech, pĜi
kterých velikost molekul narĤstá. UspoĜádání atomĤ v molekulách monomeru je dosaženo 
bČhem organické syntézy monomeru. BČhem polymerace monomeru už vČtšinou k 
pĜeuspoĜádání atomĤ nedochází. Na rozdíl od tČchto molekulárních procesĤ, je formace 
polymeru v plazmatu považována za dĤsledek procesu na atomární úrovni. Jde tedy o 
atomární procesy, kdy reakce nových kovalentních vazeb mezi atomy hrají dominantní roli. 
Materiály pĜipravené plazmovou polymerací jsou výraznČ odlišné od konven?ních polymerĤ a 
jsou také odlišné od vČtšiny anorganických materiálĤ. Jejich výhodou a jedine?ností je jejich 
nerozpustnost a netavitelnost. Struktura plazmových polymerĤ je vČtšinou zna?nČ rozvČtvená 
a vysoce sesíĢovaná. [15, 16]
Postup pĜípravy konven?ního polymeru: 
1) syntéza monomeru 
2) pĜíprava polymeru polymerací z monomeru 
3) pĜíprava roztoku pro nanášení vrstvy 
4) ?ištČní a pĜíprava substrátu 
5) aplikace roztoku na substrát 
6) sušení
7) vytvrzování
Postup pĜípravy plazmového polymeru: 
Všechny funk?ní kroky jsou nahrazeny jednokrokovým procesem, pro který sta?í využít 
pomČrnČ jednoduchý plyn, který ani ?asto není považován za monomer pro polymeraci. Pro 
?ištČní substrátu je nČkdy pĜedĜazen krok ošetĜení povrchu v plazmatu výboje inertního plynu.
[15, 16]
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1.3.5 Reak?ní mechanismus plazmové polymerace 
Na obrázku ?. 11 je schéma reak?ního mechanismu plazmové polymerace podle Yasudy, 
kde  jsou neutrální ?ástice, jimiž mohou být pĤvodní molekuly monomeru nebo nČkteré
produkty disociace. 
iM
?M pĜedstavují jednofunk?ní aktivované ?ástice a ??M jsou dvojfunk?ní
aktivované ?ástice. Indexy pĜedstavují rĤzné velikosti ?ástic.[16]kji ,,
Obrázek 11: Schéma plazmové polymerace dle Yasudy [16]
Popis reakcí ve schématu: 
a) Propagace adi?ním mechanizmem, vznik nové jednofunk?ní ?ástice.
b) Termina?ní reakce zpĤsobená rekombinací. 
c) Vznik reaktivní ?ástice pomocí rekombinace. 
d) Vznik nové dvojfunk?ní ?ástice pomocí adi?ního mechanismu. 
e) Rekombinace dvou dvojfunk?ních ?ástic za vzniku nové dvojfunk?ní ?ástice. 
1.3.6 Úprava a aktivace povrchu studeným plazmatem 
Povrch polymerních materiálĤ mĤže být pokrytý zoxidovanou vrstvou nízkomolekulárních 
organických látek (zbytky lubrikace aditiv apod.). Tato vrstva snižuje adhezi budoucího 
povlaku k povrchu substrátu, což je nežádoucí. Pomocí kontaktu „inertního“ plazmatu 
s povrchem mĤžeme dosáhnout nČkolika modifikací povrchu zároveĖ. Vysokoenergetické 
?ástice v plazmatu mohou zpĤsobit ?áste?nou ablaci povrchu a tím jeho o?ištČní, dále mohou 
zpĤsobit tvorbu volných radikálĤ a tím pádem aktivaci molekul na povrchu. Aktivace povrchu 
polymerní matrice pak mĤže být dĤležitým faktorem ovlivĖujícím vlastnosti pĜipravovaných
vrstev.[16]
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1.3.7 Chemická depozice parylenu 
Paryleny jsou deponovány z plynné fáze procesem podobným vakuovému pokovování. 
Parylenové povlaky jsou pĜipravovány pĜi tlaku pĜibližnČ 0,1 Pa. Za tČchto podmínek se 
stĜední volná dráha molekul plynu v depozi?ní komoĜe pohybuje kolem deseti centimetrĤ.
Postup se skládá ze tĜí rĤzných krokĤ, jak je uvedeno pro parylen N na obrázku ?. 12. 
Prvním krokem je odpaĜení pevného dimeru pĜi pĜibližnČ 150 °C. Druhým krokem je 
kvantitativní štČpení (pyrolýza) pĜi teplotČ 680 °C, pĜi které se získá stabilní monomerní 
biradikál para-xylylenu. NáslednČ monomer vstoupí do depozi?ní komory, kde se sou?asnČ
váže a polymeruje na substrátu. ?tvrtá ?ást depozi?ního systému jsou vývČvy chránČné
vymrazovací pastí. Tlakové a teplotní podmínky v prĤbČhu procesu jsou znázornČny na 
obrázku ?. 13. [6]
Obrázek 12: Polymerace di-para-xylylenu [7]
Obrázek 13: Schéma postupu pĜi chemické depozici parylenu [7]
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1.4 Zkušební metody charakterizující vrstvy 
1.4.1 MČĜení propustnosti kyslíku (OTR) 
Jedním z ukazatelĤ kvality bariérových vlastností vrstev, který je také velmi ?asto 
publikovaný, je propustnost pro kyslík. Tato propustnost je zpravidla mČĜena jako objemové 
množství kyslíku (v cm3) propuštČné jednotkovou plochou (m2) a jistou tloušĢkou materiálu 
za jednotku ?asu (1 den) pĜi rozdílu parciálního tlaku kyslíkových par 1 bar. MČĜení je možné 
provádČt dle normy DIN 53380 vycházející z ASTM D 3985-95. Dle této normy není OTR 
vztahováno na jednotkovou tloušĢku mČĜeného materiálu, a proto je v této práci OTR 
uvádČno v jednotkách cm3/(m2·den·bar) a je tloušĢkovČ závislé. Dle nČkterých publikací 
je OTR vztahováno na tloušĢku mČĜeného materiálu a pak jsou uvádČny jednotky 
cm3·μm/(m2·den·bar) nebo jejich násobky dle použitých ekvivalentĤ jednotek.[17]
Princip metody 
MČĜená membrána je umístČna do držáku, která jeho vnitĜní prostor rozdČluje na dva 
prostory – zdrojová a mČĜicí cela – jejíž schéma je zakreslené na obrázku ?. 14. Do zdrojové 
cely je zavádČn promývací (nulový) plyn, nej?astČji dusík. Po proplachu a resorpci je do ní 
vpouštČn testovací plyn. Metoda spo?ívá v mČĜení koncentrace testovacího plynu v druhé 
mČĜicí cele, a to jedním ze dvou možných zpĤsobĤ.
 V pĜípadČ uzavĜené mČĜicí cely napuštČné nulovým plynem je prĤnik testovacího plynu 
mČĜen integrálnČ a z rychlosti nárĤstu jeho koncentrace a známého objemu cely je možné 
vypo?ítat rychlost prĤniku. Ve druhém pĜípadČ je mČĜicí cela neustále promývána nulovým 
plynem a množství pronikajícího mČĜicího plynu je mČĜeno ve smČsi s tímto plynem 
v kontinuálním prĤtoku. Nevýhodou této metody je potĜeba senzoru s velkou citlivostí 
testovaného plynu (jednotky ppm). Výhodou je v podstatČ konstantní koncentra?ní spád mezi 
zdrojovou a mČĜicí celou, což dovoluje vyhodnotit difúzní koeficient.[17]
Obrázek 14: Schéma mČĜicího systému OTR 
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1.4.2 Zkouška v korozní komoĜe
Zkoušky solnou mlhou v korozní komoĜe jsou Ĝízeny normou ?SN EN ISO 9227. Norma 
?SN EN ISO 9227 stanovuje chemikálie, pĜístroje a postupy, kterými jsou Ĝízeny korozní 
zkoušky:
? Korozní zkouška v mlze neutrálního roztoku chloridu sodného (NSS), 
? Korozní zkouška v mlze okyseleného roztoku chloridu sodného (AASS),  
? Korozní zkouška v mlze okyseleného chloridu sodného a chloridu mČćnatého
(CASS).
Pomocí zkoušek v korozní komoĜe je možné sledovat dodržování kvality materiálĤ
podléhající korozním vlivĤm. Dále je možné sledovat úroveĖ ochrany pomocí protikorozních 
vrstev, nátČrĤ, povlakĤ, atd. Z hlediska korozní úrovnČ není podle normy ?SN EN ISO 9227 
zkouška solnou mlhou ur?ena k porovnávání materiálĤ mezi sebou.[18]
Zkušební zaĜízení
Dle normy musí mít objem vČtší než 0,4 m3. Horní ?ást komory musí být konstruovány tak, 
aby kondenzující kapky rozprašovaného roztoku nestékaly na zkoušené vzorky. Schematické 
znázornČní komory pro vypouštČní solné mlhy je na obrázku ?. 15.[18]
Zkušební roztok 
Jedná se o roztok chloridu sodného, který se pĜipravuje rozpuštČním takového množství 
NaCl v destilované nebo deionizované vodČ, aby vznikl roztok o koncentraci 50 ± 5 g/l. 
Hodnota pH pĜipravovaného roztoku mČĜeného pĜi 25 °C musí být v rozmezí 6,0 až 7,0.[18]
V pĜípadČ zkoušky v mlze neutrálního roztoku chloridu sodného (NSS) se pH roztoku 
upraví tak, aby hodnota roztoku nahromadČného ve zkušební komoĜe byla v rozmezí 6,5 až 
7,2 pĜi teplotČ 25 °C.[18]
Zkušební vzorky
Zkušební vzorky musí mít specifikované rozmČry a tvar. Ve zkušební komoĜe musí být 
vzorky umístČny tak, aby nebyly v pĜímém smČru proudČní postĜiku z rozprašova?e. Úhel, 
pod kterým je povrch vzorku v komoĜe vystaven pĤsobení mlhy, by mČl být co nejbližší 20° 
ke svislici. Vzorky musí být uspoĜádány tak, aby nepĜišly do styku s vnitĜním povrchem 
komory a aby zkoušené povrchy byly vystaveny volnému proudČní mlhy.[18]
Doba trvání zkoušky
Doba trvání odpovídá specifikacím pro zkoušený materiál nebo výrobek. BČhem 
pĜedepsané doby zkoušky nesmí být rozprašování pĜerušeno. PĜipouští se krátkodobé otevĜení 
komory pĜi rychlé vizuální kontrole zkoušených vzorkĤ bez zmČny polohy vzorkĤ a pĜi
doplĖování zásobníku zkušebního roztoku, pokud toto doplĖování nelze provádČt mimo 
komoru.[18]
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1.4.4 Stanovení úhlu smá?ení na pĜisedlé kapce
PĜisedlá kapka (obrázek ?. 17) svírá s povrchem pevné látky úhel ș, tedy kontaktní úhel. 
Velikost tohoto úhlu vypovídá, zda daná kapalina povrch smá?í (úhel je v rozpČtí 0° – 90°) 
nebo nesmá?í (90° – 180°). Pokud zvolíme jako mČĜící kapalinu vodu, mĤžeme tedy o daném 
mČĜeném povrchu zjistit, zda má hydrofilní, nebo hydrofobní charakter. ZároveĖ s využitím 
kontaktního úhlu mĤžeme vypo?ítat povrchové napČtí pevné látky, viz kapitola1.4.3 výpo?et 
OWRK.[20]
Obrázek 17: PĜisedlá kapka [20]
Pro mČĜení kontaktního úhlu využíváme systém jehož uspoĜádání je na obrázku ?. 18. 
Systém se skládá z videokamery pro snímání obrazu, mikroskopu, zdroje svČtla. Videokamera 
posílá záznam do po?íta?e, kde je pomocí vyhodnocovacího softwaru ode?tena hodnota 
kontaktního úhlu.[20]
Obrázek 18: Schéma uspoĜádání pĜi mČĜení úhlu smá?ení [20]
24
2 Experimentální ?ást
2.1 Systémy pro pĜípravu vrstev 
2.1.1 Systém pro pĜípravu siloxanových vrstev 
Jedná se o vakuovou aparaturu, umožĖující pĜípravu vrstev metodami: 
1) PVD
2) PACVD
3) PECVD
Systém je složen ze sklenČného reaktoru o objemu cca 30 l. Je vybaven dvČma 
standardními nezávislými napaĜovacími systémy a kapacitnČ vázaným systémem elektrod 
pĜipojených na generátor plazmatu o pracovní frekvenci 13,56 MHz. UprostĜed je umístČna
oto?ná elektroda. Tu je možné použít jako držák substrátu pĜi napaĜování, pĜi úpravČ/aktivaci 
povrchu v plazmatu a pĜi chemické depozici v plazmatu. Systém dále umožĖuje depozici z par 
monomeru a je vybaven hmotnostními regulátory prĤtoku plynĤ. V reaktoru je umístČn
krystalový mČĜi? tloušĢky pĜipravovaných vrstev. Prostor reaktoru je ?erpán rota?ní olejovou 
vývČvou, jako prvním stupnČm, a následnČ turbomolekulární vývČvou. ?erpací rychlost 
celého ?erpacího systému je možné plynule mČnit nastavitelným deskovým ventilem (DN100) 
za ú?elem dosažení vhodného pracovního tlaku. Do reaktoru je možné pĜivádČt aditivní plyny, 
jejichž množství lze Ĝídit pomocí hmotnostních prĤtokomČrĤ. Tlak v reaktoru je možné mČĜit
pomocí sady tlakových mČrek typu penning, pirani a kapacitor. Celkový nákres rozvržení 
aparatury je na obrázku ?. 20. Aparatura se spuštČnou depozicí PECVD je vyfocena na 
obrázku ?. 19.[21]
Obrázek 19: Systém pĜípravu vrstev metodami PVD/PECVD 
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Obrázek 20: Nákres a rozvržení aparatury [21]
Jednotlivé komponenty systému uvedeného na obrázku ?. 20 
1) Regulátor prĤtoku par monomeru (použit v pĜípadČ PECVD). 
2) Regulátor prĤtoku plynu. 
3) Regulátor prĤtoku plynu. 
4) PĜíruba s pĜipevnČným pĜíslušenstvím – mČrky Pirani, Pennig, jehlový ventil. 
5) PĜíruba pro pĜipojení olejové rota?ní vývČvy.
6) PĜíruba pro pĜipojení olejové rota?ní vývČvy.
7) Vakuová elektrická proudová prĤchodka.
8) Turbomolekulární vývČva. 
9) Wolframová nebo molybdenová lodi?ka pro napaĜování pevného materiálu. 
10) Živá elektroda z nerezové oceli o prĤmČru 135 mm. 
11) ZemČná oto?ná elektroda z nerezové oceli o prĤmČru 135 mm. 
12) PĜíruba vstupního otvoru reaktoru. 
13) Senzor krystalového mČĜi?e tloušĢky.
14) OddČlovací ventil. 
15) Hlavní olejová rota?ní vývČva s vyšší ?erpací rychlostí. 
16) Pomocná olejová rota?ní vývČva s vyšší ?erpací rychlostí. 
17) OddČlovací / regula?ní deskový ventil. 
18) Vakuová prĤchodka pro prĤtok plynu. 
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Použité pĜíslušenství aparatury 
? Pirani vakuová mČrka – Leybold-Heraseus 
? Pennig vakuová mČrka – Leybold-Heraseus 
? hmotnostní regulátory prĤtoku – Bronkhorst 
– 100 mln/min 1000 Pa/100 Pa 
– 100 mln/ min 3 bar/ 10 Pa) 
– 100 mln/ min 3 bar/ 10 Pa 
? proudový zdroj - svaĜovací invertor – Weldprofi T142 
? generátor RF s pĜizpĤsobovacím ?lenem – Dresslercesar RF powergenerator 
? turbomolekulární vývČva – Leybold-Heraseus ?erpací rychlost 150 l/s
? olejová rota?ní vývČvy s ?erpacími rychlostmi 8 m3/hod a 60 m3/hod
? krystalový oscilátor s ?íta?em 
? tlaková lahev kyslíku 
? tlaková lahev argonu 
? zásobní zkumavka na HMDSO 
2.1.2 Systém pro pĜípravu fluorokarbonových vrstev 
Je témČĜ identický se systémem pro pĜípravu siloxanových vrstev. Pro depozici 
fluorokarbonových vrstev byly provedeny na aparatuĜe tyto zmČny:
? Odstavení regulátoru prĤtoku par monomeru 
? ZaĜazení vymrazova?ky pro ochranu rota?ní olejové vývČvy
? PĜipojení tlakové lahve C4F8
2.1.3 Systém pro pĜípravu parylenových vrstev 
Jedná se o CVD aparaturu s pyrolyza?ním úsekem. První ?ástí systému je vypaĜovadlo
dimeru (nerezová patrona), do níž se vejde maximální navážka 4 g dimeru parylenu, ta je 
spojena s vyhĜívanou vypaĜovací komorou. VypaĜovací komora je vyhĜívána pomocí 
odporových drátĤ a tepelnČ izolována minerální vatou. VyhĜívání patrony se provádí stejným 
zpĤsobem. Teplota patrony a vypaĜovací komory je snímána pomocí termo?lánku.
Pyrolytická ?ást aparatury je 130 cm dlouhá trubice z nerezové oceli se jmenovitou 
svČtlostí 38 mm a sílou stČny 2 mm. Pyrolytická ?ást je vyhĜívána pomocí dvou pecí, každá o 
délce 50 cm, jejichž teploty jsou kontrolovány pomocí termo?lánkĤ. Pro vyrovnání délkové 
tepelné roztažnosti pyrolytické trubice jsou po jejich obou stranách pĜipevnČny délkové 
kompenzátory.  Pece i pyrolytická ?ást aparatury je celá tepelnČ izolovaná pomocí minerální 
vaty a zakrytovaná silnou hliníkovou fólií.  
Depozi?ní komora má válcový tvar o prĤmČru 250 mm a je vyrobena z nerezové oceli. Je 
vybavena množstvím pĜírub typu CF pro pĜipojení doplĖkového pĜíslušenství, jako jsou 
vakuové mČrky ?i elektrické prĤchody pro mČĜící sondy uvnitĜ vakuové aparatury. Na spodní 
stranČ víka depozi?ní komory je závČsný systém pro upevnČní rĤzných tipĤ vzorkĤ. Depozi?ní
komoru je možné vyhĜát pomocí systému topných kabelĤ pro zabránČní depozice parylenu na 
vnitĜních stČnách komory.  
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Vakuový systém aparatury se skládá z olejové rota?ní vývČvy a difuzní vývČvy. Jedná se 
olejovou rota?ní vývČvu od firmy Edwards s ?erpací rychlostí 8 m3/hod a o olejovou difuzní 
vývČvu DifblokDB 100 P od firmy Lavat. 
Mezi Depozi?ní komoru a ?erpací systém jsou vĜazeny dva vymrazovací ?leny. Ty slouží 
jednak k odchytávání olejových výparĤ z ?erpacího systému a zabraĖují tak kontaminaci 
vzorkĤ v depozi?ní komoĜe, druhou funkcí vymrazovacích ?lenĤ je ochrana ?erpacího
systému pĜed reaktivními molekulami parylenu. Dojde proto k tvorbČ vrstvy pĜevážnČ na 
stČnách vymrazovacích nádob a vývČvy jsou tak ochránČny pĜed zanesením a jejich 
následným zni?ením. Aparatura je s popisky vyfocena na obrázku ?. 21.[22]
Obrázek 21: Aparatura pro pĜípravu parylenových povlakĤ
Popis systému CVD pro pĜípravu parylenových vrstev z obrázku ?. 21: 
1) VypaĜovací patrona vyhĜívaná topným kabelem 
2) Pyroliza?ní pece izolované minerální vatou 
3) Depozi?ní komora s vakuovými mČrkami 
4) Vymrazovací a ?erpací systém 
2.2 PĜípravy vrstev 
2.2.1 Postup pro depozici HMDSO vrstev 
PĜed depozicí je potĜeba zkontrolovat množství HMDSO v zásobní baĖce a správnou 
funkci krystalového mČĜi?e tlouštČk. Kontrola krystalového mČĜi?e tlouštČk je nutná z dĤvodu
degradace kontaktĤ krystalu v kyslíkovém plazmovém výboji. PĜipravené vzorky se upevní na 
horní magnetickou elektrodu pomocí slabČ magnetických páskĤ (polymerní fólie, kĜemíkové 
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substráty), nebo lepicí páskou pro použití ve vakuu (kovové substráty). Po uzavĜení krytu 
reaktoru se spustí hlavní olejová rota?ní vývČva a ponechá vy?erpat aparaturu na tlak 1 Pa. PĜi
tomto tlaku jsou nastaveny prĤtoky HMDSO a O2 na pĜíslušných prĤtokomČrech. Plyny se 
nechají pČt minut protékat komorou reaktoru. NáslednČ nastavíme požadovaný výkon a typ 
výboje. Vynulujeme krystalový mČĜi? tlouštČk a spustíme výboj. Po nadeponování 
požadované tloušĢky vrstvy výboj vypneme a nastavíme prĤtoky plynĤ v prĤtokomČrech na 
nulovou hodnotu. 
2.2.2 Postup pro depozici fluorokarbonových vrstev 
 PĜipravené vzorky se upevní na horní magnetickou elektrodu pomocí slabČ magnetických 
páskĤ (polymerní fólie, kĜemíkové substráty), nebo lepicí páskou pro použití ve vakuu. Po 
uzavĜení krytu reaktoru se spustí olejová rota?ní vývČva a aparaturu se nechá vy?erpat na tlak 
1 Pa. PĜi tomto tlaku nastavíme na prĤtokomČru prĤtok argonu. PČt minut necháme protékat 
plyn komorou reaktoru. NáslednČ nastavíme požadovaný výkon a typ výboje a spustíme 
výboj. Po požadované délce aktivace povrchu vzorkĤ v plazmatu výboj vypneme. PrĤtok
argonu na hmotnostním prĤtokomČru nastavíme na nulu. OpČt necháme tlak v reaktoru snížit 
na hodnotu 1 Pa. PĜi tomto tlaku nastavíme prĤtoky C4F8 a argonu na pĜíslušných 
prĤtokomČrech. PČt minut necháme protékat plyny komorou reaktoru. NáslednČ nastavíme 
požadovaný výkon a typ výboje. Vynulujeme krystalový mČĜi? tlouštČk a spustíme výboj. Po 
depozici požadované tloušĢky vrstvy výboj vypneme a nastavíme prĤtoky plynĤ
v prĤtokomČrech na nulovou hodnotu. 
2.2.3 Postup depozice parylenové vrstvy 
PĜipravené vzorky se upevní na závČsný systém v depozi?ní komoĜe pomocí nerezových 
svorek. Do vypaĜovací patrony se naváží 4 g dimeru parylenu C. Celá aparatura se následnČ
uzavĜe a za?ne se vakuovat pomocí olejové rota?ní vývČvy. PĜi dosažení tlaku 1 Pa  se zapnou 
pyrolyza?ní pece, které jsou regulovány Ĝídící jednotkou, která snímá teploty pecí pomocí 
termo?lánku. PĜi dosažení teploty 700 °C u obou pecí naplníme obČ vymrazovací pasti dvČma 
litry tekutého dusíku. Vynulujeme mČĜící jednotku krystalového oscilátoru a nastavíme 
teplotu vypaĜovací komory na 200 °C. Po dosažení této teploty nastavíme na Ĝídící jednotce 
teplotu vypaĜovací patrony na 120 °C. Ventil mezi depozi?ní komorou a vymrazovací pastí 
nastavíme tak abych udržoval tlak v depozi?ní komoĜe na požadované hodnotČ. PĜi první 
zmČnČ frekvence krystalového oscilátoru za?neme mČĜit ?as depozice. BČhem depozice je 
potĜeba stále ladit polohu ventilu pro stabilní konstantní tlak v depozi?ní komoĜe. Dále bČhem
depozice doplĖujeme kapalný dusík do vymrazovacích pastí. Po nadeponování požadované 
tloušĢky vrstvy vypínáme ohĜev vypaĜovací patrony, vypaĜovací komory a pecí. Pece 
vyžadují dobu minimálnČ šesti hodin na ochlazení na teplotu v laboratoĜi. Po tuto dobu se 
nesmí aparatura zavzdušnit. Po zavzdušnČní aparatury a vyjmutí vzorkĤ z depozi?ní komory 
zkontrolujeme stav ve vymrazovacích pastech a pomocí zubaĜského zrcátka zkontrolujeme 
stav ventilu. 
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2.3 Charakterizace vrstev 
2.3.1 MČĜení OTR 
Na FCH VUT v BrnČ byla sestavena aparatura pro mČĜení OTR integrální metodou. Senzor 
s aktivním elektrolytickým gelem je schopen mČĜit koncentraci kyslíku v rozsahu 0,01 % až 
50 % s chybou 0,01 %.
Cely jsou vytvoĜeny ze standardních komponent používaných ve vakuové technice. Tyto 
komponenty (hliník a nerez ocel) jsou upraveny s ohledem na požadavky systému.  
Dávkování plynĤ zajišĢují hmotnostní regulátory prĤtoku.  Z dĤvodu uživatelsky nepĜí-
jemného ovládání regulátorĤ pomocí dodávaných jednotek byly regulátory prĤtoku pĜipojeny
pomocí RS232 a sbČrnice FlowBus k Ĝídicímu PC. Byl vytvoĜen ovládací program s možností 
nastavení ?asového harmonogramu celého mČĜení. Vyfocená aparatura pro mČĜení OTR je na 
obrázku ?. 22. 
Pro kontrolu funkce mČĜicího systému a ovČĜení metody výpo?tu byla mČĜena PET folie 
tloušĢky 12 μm. Z tabulek lze vy?íst hodnotu OTR pro tuto fólii 90±20 cm3/(m2·den). Námi 
namČĜená hodnota 80 cm3/(m2·den·bar) je v souladu s uvedenými srovnávacími hodnotami. 
Po ovČĜení funk?nosti sestaveného systému mČĜení OTR byli postupnČ promČĜováni zástupci 
jednotlivých pĜipravených materiálĤ.[21]
Obrázek 22: Aparatura pro mČĜení OTR 
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Obrázek 23: Typický záznam mČĜení OTR [21]
2.3.2 Zkouška korozní odolnosti 
Zkouška korozní odolnosti byla provedena dle normy ?SN-ISO 9227 v cyklické korozní 
komoĜe CC450 – Ascott Analytical Equipment Limited. Jako vzorky byly použity vzorky 
oceli s antikorozními, bariérovými a hydrofóbními povlaky. BČhem zkoušky byla expozice 
vždy na 30 minut zastavena pro poĜízení fotografického záznamu. Byl použit fotoaparát 
Nikon D3100 s makroobjektivem. Pro zachování stálých svČtelných podmínek a vzdálenosti 
od vzorku pĜi fotografování byl použit stojan s pĜísvitem po obvodu fotografované plochy. 
RozmístČní vzorkĤ v korozní komoĜe je vyfotografováno na obrázku ?. 24. Jako substráty pro 
pĜípravu vzorkĤ sloužily výstĜižky plechu z nízkolegované konstruk?ní oceli válcované za 
studena s rozmČry 50×50×1 mm. 
Podmínky korozní zkoušky: 
? Koncentrace solanky 50g/l 
? PrĤtok solanky 15 ml/min 
? Mísení roztoku se vzduchem v pomČru 1:1 
Fotografování probČhlo v intervalech 0, 1, 3, 6, 10, 30, 100, 200 hodin od startu zkoušky. 
Obrázek 24: RozmístČní vzorkĤ v aparatuĜe
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2.3.3 Postup pĜípravy ocelových vzorkĤ pĜed nanesením ochranných vrstev
1) Rovnání pokroucených vzorkĤ ve svČráku, v ubrouscích aby se zabránilo poškrábání. 
2) Jedna minuta v ultrazvukové lázni v odmašĢovacím prostĜedku STAR 50. 
3) Deset minut v roztoku urotropinu (100 ml destilované vody + 100 ml 35% kyseliny 
chlorovodíkové + 0,7 g urotropinu). 
4) DĤkladné opláchnutí destilovanou vodou. 
5) PonoĜení do etanolu a následné vysušení fénem. 
6) Zatavení substrátu s absorbantem vlhkosti a kyslíku do fólie. 
2.3.4 MČĜení kontaktního úhlu 
Pro výpo?et povrchové energie pĜipravených vzorkĤ, bylo potĜeba zmČĜit kontaktní úhly 
dvou rĤzných definovaných kapalin na povrchu vzorku. Jako kapaliny byly použity 
destilovaná voda a dijodmethan. MČĜení bylo provedeno na pĜístroji ContacAngle Systém 
OCA od firmy Dataphysic. Ode?ítání kontaktního úhlu bylo provádČno na PC pomocí 
pĜiloženého softwaru. Na každém vzorku bylo promČĜeno dvanáct kapek tak, aby byly 
rovnomČrnČ rozmístČny po povrchu vzorku.
3 Výsledky a diskuze 
Vybrané vzorky byly podrobeny analýze metodami jako infra?ervená spektrometrie 
(FTIR), stanovení permea?ní rychlosti kyslíku (OTR), skenovací elektronová mikroskopie 
(SEM), mČĜení kontaktního úhlu s výpo?tem povrchové energie a zkoušce v korozní komoĜe.
Výsledky tČchto mČĜení jsou popsány v rámci celé kapitoly 3. 
V této ?ásti práce jsou podmínky pĜípravy vzorkĤ (depozi?ní podmínky) popisovány dle 
klí?e viz. tabulka ?. 2. 
Tabulka 2: Legenda k popiskĤm pĜi pĜípravČ vrstev 
O2 (mln/min) Množství kyslíku, které dávkuje prĤtokomČr do reaktoru. 
P (W) Nastavený požadovaný výkon RF generátoru. 
p (Pa) Celkový tlak uvnitĜ hlavní ?ásti reaktoru pĜi depozici 
Gt ZmČna ?asu, po kterou trvala depozice, pĜípadnČ napaĜování. 
d (nm) TloušĢka vrstvy v nanometrech 
HMDSO (mln/min) Množství HMDSO, které je dávkováno prĤtokomČrem do reaktoru. 
CF (mln/min) Množství oktafluorocyklobutanu, dávkovaného prĤtokomČrem
Ar (mln/min) Množství argonu, které dávkuje prĤtokomČr do reaktoru. 
BIAS (V) Hodnota Self BIAS ve voltech udávaná generátorem pĜi depozici 
t1  (°C) Teplota vypaĜovací patrony 
t2 (°C) Teplota vypaĜovací komory 
t3 (°C) Teplota pece bližší vypaĜovací komoĜe
t4 (°C) Teplota pece bližší depozi?ní komoĜe
m (g) Navážka dimeru 
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3.1 Infra?ervená spektrometrie 
Jeden zástupce z každého druhu pĜipravených vrstev byl analyzován pomocí infra?ervené
spektrometrie na pĜístroji Nicolet is10.Jako substrát pro pĜípravu vrstvy byl z dĤvodu jeho IR 
transparentnosti použitý kĜemíkový wafer. 
3.1.1 Infra?ervené spektrum SiOx vrstvy 
Na obrázku ?. 25 je uvedené infra?ervené spektrum vrstvy SiOx pĜipravené za podmínek 
popsaných v tabulce ?. 3. 
Tabulka 3: Depozi?ní podmínky pro pĜípravu SiOx vrstvy 
O2
(mln/min) P  (W) P (Pa) Gt (s) d (nm) 
HMDSO
(mln/min) 
BIAS
(V)
9 50 30 480 35 0,81 12?16
 Ve spektru byly nalezeny absorp?ní pásy u vlnových délek 440, 800 a 1060 cm-1, tyto 
pásy patĜí k vibracím ve skupinČ Si-O-Si. Na vlnové délce 920 cm-1se nachází pásy 
pĜíslušející skupinČ Si-OH. Pásy v oblasti vlno?tu 885 cm-1poukazují na pĜítomnost skupinu 
Si(CH3)2 a pásy s vlnovou délkou kolem 840cm-1 pĜísluší skupinČ Si(CH3)3. Vlno?ty 920, 
1275, 1410 cm-1poukazují na pĜítomnost skupiny SiCH3. Zbývající skupiny, které jsou 
v tČchto spektrech i s pĜíslušnými vlnovými délkami, mĤžeme vidČt v tabulce ?. 3. Podle 
popsaného spektra mĤžeme odvodit, že chemickým složením se pĜipravené vrstvy na konci 
roku 2012 a za?átku roku 2013 neliší od vrstev pĜipravených na aparatuĜe pro PECVD 
z dĜívČjších let. DĤvod pozorovaného poklesu barierové odolnosti vzorkĤ, na rozdíl od pĜed 
lety pĜipravených, je tedy nutné hledat ve struktuĜe vrstvy, viz skenovací elektronová 
mikroskopie.[21,23,24]
Tabulka 4: Shrnutí nalezených vlno?tĤ v I? spektru vrstvy SiOx
Chemická skupina Vlnová délka 
440, 800, 1060 cm-1Si-O-SI
Si-OH 920 cm-1
H2O 1650 cm-1
885 cm-1Si(CH3)2
840 cm-1Si(CH3)3
920, 1275, 1410 cm-1SiCH3
2340 cm-1CO2
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Obrázek 25: Infra?ervené spektrum SiOx vrstvy 
3.1.2 Infra?ervené spektrum fluorokarbonové vrstvy 
Na obrázku ?. 26 je infra?ervené spektrum flouorokarbonové vrstvy pĜipravené pĜi
podmínkách v tabulce ?. 6, pĜi nichž byl povrch substrátu aktivován plazmatem viz tabulka 
?. 5. 
Tabulka 5: Podmínky pĜi aktivaci pĜed depozicí fluorokarbonové vrstvy 
Ar
(mln/min)P (W) P (Pa) Gt (s)
20 10 150 10
Tabulka 6: Depozi?ní podmínky pro pĜípravu fluorokarbonové vrstvy 
CF
(mln/min) 
BIAS
(V)P (W) P (Pa) Gt (s) d (nm) 
1,5 20 20 150 46 6–8
Vlno?ty ve spektru kolem hodnot 520, 550, 720, 1220 cm-1ukazují pĜítomnost skupiny 
CF2. Kolem vlnové délky 620 cm-1 pĜísluší píky skupinČ CF. Vlno?et kolem hodnoty 
1080 cm-1 poukazují na pĜítomnost skupiny CF3. Šum kole hodnoty vlno?tu 1600 cm-1 mĤže
pĜíslušet vodČ. Pro lepší pĜehled jsou uvedené skupiny s pĜíslušnými vlno?ty uvedeny 
v tabulce ?. 7. Spektrum je velice podobné infra?ervenému spektru teflonu [24]. Bohužel 
barierové vlastnosti pĜipravených vrstev ani zdaleka nedosahují vlastností teflonových vrstev. 
Proto byl povrch fluorokarbonové vrstvy prozkoumán pĜi vysokém zvČtšení pomocí 
elektronové skenovací mikroskopie.[25,26,27]
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Tabulka 7: Shrnutí nalezených vlno?tĤ v I? spektru vrstvy FC 
Chemická skupina Vlnová délka 
520, 550, 720, 1220 cm-1CF2
CF 620 cm-1
1080 cm-1CF3
1600 cm-1H2O / -CO / -COOH 
Obrázek 26: Infra?ervené spektrum fluorokarbonové vrstvy 
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3.1.3 Infra?ervené spektrum parylenové vrstvy 
Infra?ervené spektrum parylenové tenké vrstvy je na obrázku ?. 27, parylenová vrstva byla 
pĜipravena za podmínek v tabulce ?. 8. 
Tabulka 8: Podmínky pĜípravy parylenové vrstvy 
p (Pa) d (nm) Gt (s)t1  (°C) t2 (°C) t3 (°C) t4 (°C) m (g) 
118 200 700 700 20 240 700 4
Spektrum odpovídá I? spektrĤm uvedeným v literatuĜe. Vlno?tĤm 644, 1452 cm-1
odpovídá vazba C-C. K vazbČ C-H mĤžeme pĜipojit vlno?ty 822, 1020, 1094, 1139, 1206, 
3017 cm-1. Cyklické uhlíkové vazbČ odpovídá pík na vlno?tu 942 cm-1. Skupinám CH2
pĜísluší vlno?ty 1267, 1342, 1513 cm-1. Vazbám na CH2 skupinu pozicích 1,4 u para-xylylenu 
odpovídají vlno?ty 1789 cm-1 a 1894 cm-1. VazbČ C-H ve skupinČ CH2 pĜísluší vlno?ty 
2855 cm-1a 2921 cm-1. Spektrum na obrázku ?. 27 velice pĜesnČ odpovídá infra?ervenému 
spektru parylenu C.[28]
Tabulka 9: Shrnutí nalezených vlno?tĤ v I? spektru vrstvy parylenu 
Chemická skupina Vlnová délka 
Vazba C-C 644, 1452 cm-1
Vazba C-H 822, 1020, 1094, 1139, 1206, 3017 cm-1
Vazba C-C-C 942 cm-1
Skupiny CH2 1267, 1342, 1513 cm-1
Vazby 1,4 u paraxylylenu 1789, 1894 cm-1
2855, 2921 cm-1Vazba C-H ve skupinČ CH2
Obrázek 27: Infra?ervené spektrum parylenové vrstvy 
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3.2 OTR
3.2.1 ?istá fólie 
Jedná se o silnČjší typ složky eurofólie z polypropylenu. TloušĢka fólie 90 ± 7 μm. Tato 
fólie slouží jako podklad pro pĜipravované vrstvy, které budou testovány metodou OTR. 
Kyslíková propustnost tĜech vzorkĤ fólie je zaznamenána na obrázku ?. 28. Jde o tĜi vzorky 
vystĜižené z tĜech rĤzných míst eurofólie. MČĜením byla stanovena prĤmČrná propustnost 
fólie na 659 cm3/m2.den.bar. Hodnoty všech tĜí mČĜení s jejich prĤmČrem a smČrodatnou
odchylkou jsou uvedeny v tabulce ?. 10. 
Obrázek 28: Kyslíková propustnost PP fólií 
3.2.2 Vrstvy SiOx
PĜíprava bariérových vrstev na bázi SiOx z monomeru HMDSO se provádí na depozi?ním 
systému popsaném v kapitole 2.1.1 již od roku 2010. Na konci roku 2012 však došlo díky 
poruše staré olejové rota?ní vývČvy s ?erpací rychlostí 60 m3/h k její výmČnČ za olejovou 
rota?ní vývČvu s nižší ?erpací rychlostí. Díky tomu došlo pĜi zachování stejných podmínek 
depozice ke zvýšení tlaku v depozi?ním reaktoru. Tento vysoký tlak zpĤsobil nízkou hodnotu 
BIAS 13 – 16 V.  Na základČ této informace mĤžeme vyvozovat závČr, že pĜipravovaná
vrstva nerostla homogennČ a má nyní nanoporézní strukturu. Tím dochází k snížení její 
bariérové odolnosti. V roce 2011 a 2012 mČly vrstvy pĜipravované za stejných podmínek, ale 
pĜi nižším tlaku a vyšší hodnotČ BIAS permea?ní rychost 100 – 110 cm3/(m2.bar.den).
Hodnotu BIAS by bylo možné zvýšit výstupním výkonem generátoru plazmatu, tím by však 
docházelo ke zmČnČ podmínek fragmentace monomeru a tepelné zátČži polymerních substrátĤ
i následné destrukci vrstev vlivem roztažnosti polymerní fólie. Vrstva byla pĜipravená za 
podmínek popsaných v tabulce ?. 3. Kyslíková propustnost tĜech vybraných vzorkĤ je 
zaznamenána na obrázku ?. 29 a v tabulce ?. 10. 
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Obrázek 29:Kyslíková propustnost skrz vrstvu SiOx na PP fólii 
3.2.3 Vrstvy fluorokarbonu 
V roce 2013 byla využita možnost použít plyn C4F8 pro pĜípravu antikorozních ochranných 
vrstev. Byly pĜipraveny výkonnostní a tloušĢkové Ĝady s rĤznými pomČry plynĤ Argon-C4F8
v depozi?ním reaktoru. PĜí této pĜíležitosti byly i promČĜeny bariérové vlastnosti tČchto 
nanovrstev.  Tyto vrstvy však pĜi námi volených podmínkách nedosahovaly žádného zlepšení 
bariérové odolnosti podkladové fólie. Dalším krokem výzkumu by tedy mČla být podrobná 
charakterizace struktury tohoto typu vrstvy. Vrstva byla pĜipravená za podmínek viz. tabulky 
?. 5 a 6. Kyslíková propustnost tĜech vybraných vzorkĤ je zaznamenána na obrázku ?. 30 a 
v tabulce ?. 10. 
Obrázek 30: Kyslíková propustnost skrz vrstvu FC na PP fólii 
3.2.4 Multivrstvy 
Byla využita možnost kombinovat rĤzné typy plynu v aparatuĜe popsané v kapitole 2.1.1. 
k pĜipravení vrstev typu SiOx-FC. Jako testovací byla zvolena nejjednodušší kombinace a to 
pĜíprava standardní vrstvy SiOx, která by byla následnČ pĜedeponovaná FC vrstvou 
s obdobnou tloušĢkou. Touto kombinací vrstev došlo ke znatelnému snížení propustnosti 
kyslíku. PĜi porovnání s jednoduchými vrstvami prokázalo OTR pĜi využití multivrstev 
celkovČ výrazné snížení permeability pro kyslík. Vrstva byla pĜipravena za podmínek viz. 
tabulky ?. 3,6. Kyslíková propustnost tĜech vybraných vzorkĤ je zaznamenána na obrázku 
?. 31 a v tabulce ?. 10. 
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Obrázek 31: Kyslíková propustnost skrz multivrstvu na PP fólii 
3.2.5 Parylenové vrstvy 
V bĜeznu roku 2013 došlo na fakultČ chemické v BrnČ k dokon?ení a zprovoznČní systému 
pro pĜípravu parylenových vrstev. Po pĜípravČ nČkolika zkušebních vrstev a charakterizaci 
jejich tloušĢky byla pĜipravena Ĝada vzorkĤ pro charakterizaci pĜipravených vrstev z hlediska 
korozní a bariérové ochrany. Námi pĜipravené vzorky nedosahovaly dobrých bariérových 
vlastností. To mĤže být zpĤsobeno nízkou tloušĢkou pĜipravených vrstev (pĜedešlé zkušenosti 
byly ?erpány z analýz parylenových vrstev o tloušĢce pĜibližnČ 20 μm). Vyšších tlouštČk
vrstvy není možné pĜi sou?asném uspoĜádání CVD systému dosahovat díky nízkému objemu 
vypaĜovací patrony. Vrstva byla pĜipravena za podmínek viz. tabulka ?. 8. Kyslíková 
propustnost tĜech vybraných vzorkĤ je zaznamenána na obrázku ?. 32 a v tabulce ?. 10. 
Obrázek 32: Kyslíková propustnost skrz parylenovou vrstvu na PP fólii 
3.2.6 Souhrn
PĜi dalším vývoji bariérových a antikorozních vrstev na fakultČ chemické je potĜeba zvýšit 
?erpací rychlost vakuového systému u PECVD aparatury. Toto nebylo v dobČ Ĝešení 
diplomové práce možné. Snížením tlaku zvýšíme odolnost vrstev na bázi SiOx. Je 
pravdČpodobné, že pĜi zvýšení hodnoty BIAS vzrostou i bariérové vlastnosti 
fluorokarbonových vrstev. Je potĜeba charakterizovat princip funkce a strukturu SiOx-FC 
vrstvy. U depozi?ní aparatury pro pĜípravu parylenu je zásadní pro další pokrok pĜi tvorbČ
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ochranných vrstev zvČtšit objem vypaĜovadla a tím zvýšit možnou navážku dimeru pro 
depozici silnČjších povlakĤ.
Obrázek 33: Souhrnný graf propustnosti vrstev na podkladové PP fólii 
Tabulka 10: Hodnoty propustností kyslíku jednotlivých typĤ vrstev 
 PPfólie SiOxvrstva fluorokarbon multivrstva parylen
646 332 689 107 476
692 277 664 131 569OTR[cm3/m2.den.bar]
640 297 667 122 509
Pr?mĢrnáhodnota 659 302 673 120 518
SmĢrodatnáodchylka 28 28 14 12 47
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3.3 Elektronová rastrovací mikroskopie 
U nČkterých vzorkĤ byly poĜízeny snímky povrchu elektronovou skenovací mikroskopií. 
DĤvodem analýzy bylo pĜedevším  zjištČní vyšší propustnosti kyslíku, než se pĤvodnČ od 
vrstev o?ekávalo.
3.3.1 Snímek SiOx vrstvy 
Obrázek ?. 34 zachycuje povrch SiOx vrstvy pĜipravené za podmínek popsaných v tabulce 
?. 3 po mČĜení propustnosti kyslíku metodou OTR. Na snímku je patrné popraskání vrstvy a 
velké množství vzniklých klastrĤ. Tyto klastry mají velikost v Ĝádu desítek nanometrĤ, a to 
znamená, že mohou procházet skrz celou SiOx vrstvu. Rozpraskání vrstvy a nehomogenní 
povrch mohly pĜi mČĜeních mít vliv na barierové vlastnosti pĜipravené vrstvy. 
Obrázek 34: Snímek SiOx vrstvy na PP fólii po mČĜení OTR pĜi zvČtšení ×50000 
3.3.2 Snímek fluorokarbonové vrstvy.  
Na obrázku ?. 35 mĤžeme pozorovat snímek fluorokarbonové vrstvy pĜi zvČtšení×50000.
I když je podle infra?erveného spektra složení vrstvy velmi podobné I? spektru teflonu, tak 
pĜi mČĜení propustnosti kyslíku vrstvou jsme zmČĜili jen zanedbatelné zlepšení barierových 
vlastností oproti propustnosti samotné nosné polypropylenové fólie. Propustnost plynĤ skrz 
teflonovou vrstvu mĤžeme kupĜíkladu najít v materiálových listech firmy DuPont [26]. PĜi
pohledu na snímek z mikroskopu ?.35 je patrné, že ve vrstvČ jsou mnoha?etné trhliny. Snímek 
je poĜízen ze vzorku pĜipraveného za podmínek viz tabulky ?. 5,6. Vzorek již byl podroben 
mČĜení OTR.  Pro podrobnČjší posouzení pro? k tČmto prasklinám dochází, by bylo potĜeba
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poĜídit snímek na SEM fólie pĜed zkouškou OTR a snímek Ĝezu tenkou vrstvou a tyto snímky 
srovnat s obrázkem ?. 35. 
Obrázek 35: Snímek FC vrstvy na PP fólii po mČĜení OTR pĜi zvČtšení ×50000 
3.3.3 Snímek parylenové vrstvy 
Na obrázku ?. 36 mĤžeme pozorovat povrch parylenové vrstvy vytvoĜené za podmínek viz 
tabulka ?. 7, na kterém již probČhlo mČĜení OTR. Barierová odolnost tohoto vzorku byla 
nižší než u již provedených mČĜení OTR na vzorcích parylenových vrstev pĜipravených mimo 
fakultu chemickou VUT v BrnČ [22]. Antikorozní vlastnosti však tato vrstva má nejlepší ze 
všech pĜipravených typĤ vrstev viz kapitola 3.5.3. Z poĜízeného snímku na obrázku ?. 36 
mĤžeme usuzovat, že by mohlo docházet k jevu, na jehož principu funguje vodČodolná
membrána Gore-tex. Na snímku jsou patrné mnoho?etné póry, tČmi to póry mohou procházet 
plyny (viz nízká barierová odolnost), ale pro prĤchod kapalin mají tyto póry již pĜíliš malý 
prĤmČr. Navíc mĤže jevu pomoci i nízká povrchová energie. Symetrie se snímky Goretexu 
poĜízených pomocí elektronového skenovacího mikroskopu jsou patrné napĜíklad v ?lánku z 
International Journal of Hydrogen Energy z roku 2012 [29]. DĤvod vysoké pórovitosti 
povrchu mĤžeme hledat ve vyšší depozi?ní rychlosti parylenové vrstvy, než je tomu napĜíklad 
u již charakterizovaných vrstev parylenu zhotovených mimo naši fakultu.[22]
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Obrázek 36: Snímek parylenové vrstvy na PP fólii po mČĜení OTR 
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Obrázek 37: Vyhodnocení povrchové energie podle OWRK na sklenČných substrátech 
Obrázek 38: Vyhodnocení povrchové energie podle OWRK na ocelových substrátech 
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3.4.1 Fotografický záznam z mČĜení kontaktního úhlu 
PĜi mČĜení kontaktního úhlu kapalin na pĜipravených vzorcích antikorozních vrstev na 
sklenČných a kovových substrátech byl poĜízen fotografický záznam pro názorné srovnání 
vrstev pĜipravených na fakultČ chemické. 
Legenda k fotografickým snímkĤm: 
1 substrát bez ochranné vrstvy 
2 fluorokarbonová vrstva 
3 multivrstevnatý systém SiOx-FC
4 siloxanová vrstva pĜi jejíž depozici nebyl dodáván do aparatury kyslík 
5 siloxanová vrstva pĜi jejíž depozici byl dodáván do aparatury kyslík 
6 parylenová vrstva 
Na obrázku ?. 39 jsou snímky poĜízeny pĜi mČĜení kontaktního úhlu vody na povrchu 
vrstev nanesených na kovovém substrátu. Samotný kovový substrát, jak je patrné ze 
snímku 1, se chová jako hydrofobní. Na snímcích 2 a 3 je patrné, že FC vrstvy splnily 
o?ekávání zvýšené hydrofobity povrchu. Snímek ?. 4 zachycuje hydrofobitu siloxanové 
vrstvy pĜipravené ve výboji bez plynného kyslíku, tím došlo k nárĤstu množství 
uhlovodíkových skupin pĜítomných ve vrstvČ a tím se zvýšila celková hydrofobita 
nanovrstvy. Povrch vrstvy na snímku ?íslo 5 je vodou smá?en, povrchová energie SiOx vrstvy 
je srovnatelná s povrchovou energií sklenČného substrátu, což mĤžeme pozorovat v grafu na 
obrázku ?. 37. Na snímku ?. 6 vidíme obrázek kapky na povrchu parylenové vrstvy. Kontaktní 
úhel, který kapka k povrchu svírá je u této vrstvy prĤmČrnČ 88,6° tedy na pomezí smá?ivosti a 
nesmá?ivosti.
Obrázek 39: Kapky vody na povrchu vrstev nanášených na kovovém substrátu 
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Na obrázku ?. 40 jsou znázornČny snímky kapek vody na povrchu pĜipravených vrstev, 
které jsou naneseny na sklenČných substrátech. Vrstvy se chovají obdobnČ jako na obrázku 
?. 39. Za zmínku stojí si povšimnout podobnosti snímkĤ 1 a 5 tedy ?istého sklenČného
substrátu a vrstvy SiOx, které mají ve výsledku z hlediska hydrofility velice podobné 
charakteristiky.
Obrázek 40:Kapky vody na povrchu vrstev nanášených na sklenČném substrátu 
3.5 Korozní zkouška 
3.5.1 Kovový substrát 
Jako standart pro hodnocení ú?innosti antikorozních vrstev sloužil substrát, který byl 
podroben stejné pĜedúpravČ (chemické ?ištČní) jako substráty s ochrannými vrstvami. NemČl
na sobČ žádnou antikorozní úpravu. Na obrázku ?. 41 lze pozorovat chronologicky rĤst 
korozních produktĤ na povrchu vzorku podle legendy: 
1 – 0 hodin expozice solnou mlhou 
2 – 1 hodina expozice
3 – 3 hodiny expozice
4 – 6 hodin expozice
5 – 10 hodin expozice
6 – 30 hodin expozice
7 – 100 hodin expozice
8 – 200 hodin expozice
9 – vzorek zbavený korozních zplodin 
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Obrázek 41: ?istý kovový substrát podrobený zkoušce  korozní odolnosti 
3.5.2 Standardní vrstvy používané v technickém muzeu 
Pro povrchovou úpravu, tedy kone?nou konzervaci kovĤ, využívá Technické muzeum 
v BrnČ hlavnČ akrylátové pryskyĜice. KonkrétnČ napĜíklad kopolymer ethylmetakrylát pod 
obchodním názvem Paraloid B72 (B44) a prostĜedky typu Cosmolid H80 (Revax) 
mikrokrystalický vosk. Aplikace spo?ívá ve vytvoĜení vícevrstvého barierového filmu na 
povrchu kovového pĜedmČtu. Aplikovány bývají roztoky pryskyĜice v xylenu o rĤzné
koncentraci.  
Vzorek na obrázku ?. 42 byl ošetĜen mikrokrystalickým voskem Revax ponorem a 
rozleštČním textílií po povrchu. BČhem prvních tĜí hodin korozní zkoušky došlo k rychlému 
rĤstu korozních produktĤ. Rychlost koroze vzorku byla srovnatelná s rychlostí koroze 
substrátu bez ochranné vrstvy. Na snímcích 4, 5, 6 lze pozorovat oproti substrátu bez korozní 
ochrany již nepatrné zlepšení. Zatímco substrát bez korozní ochrany byl korozními produkty 
celý pokryt po tĜiceti hodinách expozice, u vzorku s ochrannou vrstvou mikrokrystalickým 
voskem došlo k celkovému pokrytí korozními produkty až po sto hodinách expozice 
v korozním prostĜedí. Po odstranČní korozních zplodin bylo poškození povrchu substrátu 
zna?né.
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Obrázek 42: Vzorek s ochranou mikrokrystalickým voskem 
Vzorek na obrázku ?. 43 byl ošetĜen ponorem do 5% roztoku Paraloidu B72 ve tĜech
vrstvách. Povlak na tomto vzorku mČl nejvyšší korozní odolnost ze všech povlakĤ
pĜipravených v Technickém muzeu. První stopy korozního napadení byly zĜetelné až po 
tĜíhodinové expozici v prostĜedí se solnou mlhou. Dále docházelo k rovnomČrnému nárĤstu 
korozních produktĤ po ploše vzorku, to však pouze na jedné polovinČ vzorku. PĜedpokladem
je, že správnČ nanesená pryskyĜice je na polovinČ vzorku, která odolávala korozi až do sta 
hodin expozice. DĤvod takovéhoto korozního poškození na druhé polovinČ vzorku není nyní 
znám. 
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Obrázek 43: Vzorek s ochranným povlakem pryskyĜice Paraloid B72 
3.5.3 Vrstvy pĜipravené na fakultČ chemické 
Na obrázku ?. 44 je zachycen postup koroze vzorku pĜipraveného metodou PECVD 
z monomeru hexamethyldisiloxanu. PĜi depozici vrstvy nebyl do aparatury pĜivádČn plynný 
kyslík. Depozi?ní podmínky pĜípravy vrstvy jsou v tabulce ?. 12. 
Tabulka 12:Depozi?ní podmínky pro pĜípravu SiOx vrstvy 
O2
(mln/min) 
HMDSO
(mln/min) 
BIAS
(V)P  (W) P (Pa) d (nm) Gt (s)
0 50 24 370 35 0,81 14?17
Vzorek korodoval srovnatelnou rychlostí jako ?istý substrát bez antikorozní vrstvy. Z toho 
je možno usoudit, že tento typ vrstvy nemá antikorozní ochranné vlastnosti.NáslednČ pĜi
mČĜení kontaktního úhlu bylo stanoveno, že tento typ vrstvy má srovnatelný hydrofóbní 
charakter s povrchem kovového substrátu. 
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Obrázek 44: Vzorek s vrstvou pĜipravenou metodou PECVD z monomeru HMDSO 
Na obrázku ?. 45 je zachycen postup koroze vzorku pĜipraveného metodou PECVD 
z monomeru hexamethyldisiloxanu. PĜi depozici vzorku byl do aparatury pĜivádČn kyslík. 
PĜed depozicí neprobíhala aktivace povrchu plazmatem. Podmínky depozice jsou v tabulce 
?. 3. 
Vzorek korodoval srovnatelnou rychlostí jak ?istý substrát bez antikorozní vrstvy. Tento 
typ vrstvy má vĤ?i vodČ smá?ivČjší charakter. To se projevilo plošnČjším vznikem korozních 
produktĤ na povrchu ocelového vzorku oproti vzorku bez antikorozní vrstvy. Tento typ vrstvy 
má dobré barrierové vlastnosti vĤ?i permeaci kyslíku, ale o?ividnČ nemá schopnost zabránit 
korozi materiálu. DĤvodem mĤže být drsný povrch substrátu, na kterém nemusí vznikat 
homogenní vrstva. Tím, že má tento typ vrstvy hydrofilnČjší charakter než samotný kov, mĤže 
tedy docházet ke korozi ještČ rychleji než u substrátu bez antikorozní vrstvy.Dlaším dĤvodem 
mĤže být slabá adheze vrstvy k substrátu a její odlupování. Tím dochází k obnažení povrchu 
testovaného materiálu. 
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Obrázek 45: Vzorek s vrstvou na bázi SiOx
Dalším typem vrstvy pĜipraveným za ú?elem antikorozní ochrany byla FC nanovrstva. 
PĜed samotnou depozicí FC vrstvy byla provedena aktivace povrchu argonovým plazmatem. 
FC vrstva byla pĜipravena metodou PECVD z monomeru oktafluorocyklobutanu. Podmínky 
depozice jsou v tabulkách ?. 5 a 6. 
Tento typ vrstvy nemá žádné bariérové vlastnosti, jak vyplývá z mČĜení OTR, ale podle 
mČĜení kontaktního úhlu a povrchové energie se jedná o vzorek jehož povrch má 
nejhydrofóbnČjší charakter ze všech námi pĜipravených vrstev. Po hodinové expozici v solné 
mlze jsou sice již patrné za?ínající okrsky koroze, ale oproti substrátu bez antikorozní vrstvy 
je patrné mírné zlepšení. Ke korozi dochází nerovnomČrným zpĤsobem, tedy z menšího po?tu
aktivních center, jak je patrno ze snímku 2 na obrázku ?. 46. I když je rychlost koroze vzorku 
jen mírnČ nižší, než je tomu u substrátu bez antikorozní vrstvy po stohodinové expozici, 
zabírají korozní produkty celou plochu vzorku. 
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Obrázek 46: Vzorek s vrstvou na bázi FC 
Na obrázku ?. 47 je zachycen postup koroze vzorku s multivrstevnatým systémem ochrany. 
Jako první byla na substrátu pĜipravena vrstva metodou PECVD z monomeru 
hexamethyldisiloxanu a jako druhá vrstva FC. Podmínky pĜípravy vrstev jsou v tabulkách ?.
3, 5 a 6. 
Od pĜipraveného systému vrstev se o?ekávala srovnatelná, ?i vyšší bariérová odolnost než 
má samotná vrstva na bázi SiOx a hydrofobní povrch vrstvy s nízkou povrchovou energií. 
Korozní odolnost se o?ekává srovnatelná, nebo vyšší než u FC vrstvy. Podle poĜízených 
snímkĤ korodovaného vzorku je výsledná korozní rychlost srovnatelná s rychlostí koroze 
vzorku s FC vrstvou. Lze tedy Ĝíct, že se pĜítomnost SiOx vrstvy pod FC vrstvou nijak 
pozitivnČ neprojevila i když je tento systém úspČšný z hlediska malé propustnosti kyslíku. 
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Obrázek 47: Vzorek s multivrstevnatým systémem SiOx-FC
Obrázek ?. 48 ukazuje záznam koroze vzorku s multivrstevnatým systémem ochrany, který 
mČl oproti pĜedešlému vzorku chránČného multivrstvou (80 nm) tloušĢku ochranného povlaku 
120 nm. PĜi vystavení koroznímu prostĜedí se choval povrch vzorku hydrofóbnČji než u 
pĜedešlého multivrstevnatého systému. TémČĜ celý povrch byl rychle pokryt korozními 
produkty, ale to pouze v tenké vrstvČ.
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Obrázek 48: Vzorek s multivrstevnatým systémem SiOx-FC
Dalším typem vrstvy pĜipraveným za ú?elem antikorozní ochrany byla nanovrstva 
parylenu pĜipravená metodou CVD. Tento typ vrstvy by mČl podle literatury mít vysokou 
antikorozní odolnost. Vrstva byla pĜipravena ve dvou tloušĢkách 45 nm a 700 nm. Podmínky 
pĜípravy tenké vrstvy parylenu jsou popsány v tabulce ?. 13. 
Tabulka 13: Podmínky depozice tenké vrstvy parylenu 
p (Pa) d (nm) Gt (min)t1  (°C) t2 (°C) t3 (°C) t4 (°C) m (g) 
 115  200  700  700  3  30  45  4 
Na obrázku ?. 49 mĤžeme pozorovat korozi vzorku s ochranou parylenovou vrstvou o síle 
45 nm. Její korozní odolnost je vyšší než u všech pĜedchozích antikorozních vrstev 
pĜipravených metodou PECVD. PĜi porovnání s referen?ními standardnČ upravenými vzorky 
má vyšší korozní odolnost než mikrokrystalický vosk, ale nižší než pryskyĜice Paraloid B72. 
Po hodinovém vystavení koroznímu prostĜedí nejsou na vzorku patrné žádné korozní 
produkty. První známky koroze jsou patrné po tĜech hodinách v prostĜedí solné mlhy. Po 100 
hodinách strávených v korozní komoĜe má vzorek srovnatelné korozní napadení jako substrát 
bez ochranné vrstvy po šesti hodinách v prostĜedí solné mlhy. 
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Obrázek 49: Vzorek s ochrannou vrstvou 45 nm parylenu 
Obrázek ?. 50 poukazuje záznam koroze vzorku s parylenovým systémem ochrany o síle 
700 nm pĜipraveným metodou CVD. Podmínky depozice jsou popsány v tabulce ?. 8. 
Tento typ vrstvy vykazuje ze všech vzorkĤ podrobených koroznímu testu nejvyšší 
odolnost. První známky koroze byly patrné až na snímku ?. 4, tedy po šestihodinové expozici 
v korozním prostĜedí. VýraznČjší korozní napadení je však až na snímku ?. 6 tedy po 30 
hodinové expozici. Po odstranČní korozních produktĤ ze vzorku nebylo patrné žádné vČtší 
poškození povrchu substrátu. Tento typ vrstvy se zdá být nejvhodnČjším k ochranČ kovových 
pĜedmČtĤ proti korozi.
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Obrázek 50: Vzorek s ochrannou vrstvou 700nm parylenu 
Po ukon?ení korozní zkoušky byla stanovena korozní rychlost všech vzorkĤ. Korozní 
produkty byly ze vzorkĤ odstranČny a korozní rychlost stanovena postupem podle normy 
?SN ISO 9226. Výsledky zkoušky jsou v tabulce ?. 13. Tím že byla korodovaná plocha 
vzorku malá a od každého typu vrstvy se korozní zkoušky ú?astnil pouze jeden vzorek, jsou 
hodnoty korozních rychlostí pouze ilustra?ní.[30]
Tabulka 14:Korozní rychlost vzorkĤ
 mm/rok hodnocení
FC 2,53 6
Multivrstva80nm 3,37 2
Multivrstva120nm 1,63 7
SiOx(HMDSO) 0,79 9
SiOx(HMDSO+O2) 3,19 3
Parylen45nm 2,58 5
Parylen700nm 0,31 10
prysky?ice 1,08 8
vosk 2,88 4
ēistý 3,43 1
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4 ZávČr
V této práci jsme se zabývali pĜípravou bariérových a ochranných antikorozních vrstev na 
polymerních, kovových a sklenČných substrátech. Vrstvy byly pĜipraveny polymerací 
v plazmatu na bázi SiOx a fluorokarbonĤ, metodou CVD pak na bázi paraxylylenu. Jako 
srovnávací standardy sloužily konven?nČ pĜipravené povlaky pro konzervátorské techniky 
využívané v muzeích.
PĜi posuzování korozní odolnosti oceli opatĜené tČmito vrstvami vykazovaly nejlepší 
vlastnosti vzorky s ochrannou vrstvou parylenu i pĜes to, že je vývoj a výroba tČchto vrstev na 
FCH VUT v BrnČ teprve v úplných po?átcích. Zejména vrstvy na bázi SiOx nijak nezlepšily 
odolnost ocelového substrátu vĤ?i korozi. DĤvodem byla zĜejmČ malá tloušĢka vrstev, která 
nedostate?nČ pokryla relativnČ drsný povrch testovaného vzorku. Projevil se zde také pĜíznivČ
efekt hydrofobního povrchu. 
PĜi posuzování barierové odolnosti vĤ?i permeaci kyslíkem dopadly nejlépe vzorky 
s dvojvrstvou SiOx-FC. Projevila se zde zĜejmČ schopnost zacelit defekty v první vrstvČ
depozicí vrstvy druhé. U ostatních vrstev byly elektronovým mikroskopem pozorovány 
viditelné defekty ve vrstvČ. Zkoumáním vlastností samotných vrstev na bázi SiOx jsme došli 
k poznatku, že novČ pĜipravené vrstvy v aparatuĜe PECVD nedosahují takových kvalit, jako 
tomu bylo dĜíve. PĜesto se nejednalo o zmČnu chemického složení, která byla kontrolovaná 
FTIR analýzou. Tento fakt jsme zdĤvodnili nedávnou vynucenou úpravou nČkterých 
parametrĤ ?erpacího systému použité aparatury z dĤvodu poruchy pĤvodní vývČvy. Další 
výzkum a vývoj fluorokarbonových vrstev a multivrstevnatých systémĤ by mČl proto 
pokra?ovat až po zlepšení stávajících parametrĤ u deponovaných vrstev SiOx.
V další ?ásti vývoje by bylo zajímavé prozkoumat charakteristiky multivrstevnatých 
systémĤ se zamČĜením na SiOx-Parylen, FC-Parylen a SiOx-FC-Parylen. Pro další posun ve 
výzkumu vrstev na bázi parylenu by bylo vhodné upravit nČkteré ?ásti depozi?ní aparatury, 
jako je napĜíklad vyšší množství regula?ních ventilĤ umožĖující efektivnČjší provoz aparatury 
pĜi jejím odstavování a najíždČní. StejnČ tak by bylo žádoucí zvČtšit objem vypaĜovací
patrony pro možnost pĜípravy vrstev s vČtší tloušĢkou. Projekt vývoje antikorozních vrstev 
pro Technické muzeum bude podle plánu pokra?ovat i v dalších letech v rámci projektu 
NAKI DF11P01OVV004. 
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4.1.1 Seznam použitých zkratek a symbolĤ
PECVD – chemická depozice z par v plazmatu 
– chemická depozice za asistence plazmatu PACVD
CVD – chemická depozice 
?SN
ASTM
– ?eská technická norma 
– americké normy pro zkoušení materiálĤ
OTR – mČĜení propustnosti kyslíku
bar – jednotka tlaku
QCM – krystalový mČĜi? tloušĢky
FC – fluorokarbon 
UV – ultrafialový 
f [MHz] – frekvence
'f – zmČna frekvence
RTG – rentgenové záĜení
Q [Pg/cm2] – prĤnik
SEM – Ĝádkovací elektronová mikroskopie
p [Pa] – tlak
mln/min – mililitr normalizovaný
sccm – standardní kubický centimetr za minutu
RF – radiofrekven?ní
HMDSO – hexamethyldisiloxan
PET – polyethylentereftalát
RS232 – typ sbČrnice
P [W] – výkon
I [A] – proud
't [s] – zmČna ?asu
d [nm] – tloušĢka
BIAS – selfbias
c(O2) [%] – koncentrace kyslíku
FTIR
OWRK 
ppm 
– infra?ervená spektrometrie 
– zkratka jmen Owens Wendt Rabel Kaelble 
– miliontina celku 
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